
Europaisches Patentamt 
European Patent Office 
Office europeen des brevets 




@ 



(u) Numero de publication : 0 647 724 A1 
DEMANDE DE BREVET EUROPEEN 



@ Numero de dep6t : 94420269.6 
@ Date de depot : 07.10.94 



© Int. CI. 6 : C22F 1/18 



(30) Priorite : 11.10.93 FR 9312330 

@ Date de publication de la demande : 
12.04.95 Bulletin 95/15 

© Etats contra ctants designes : 
DE ES SE 

© Demandeur : Compagnie Europeenne du 
Zirconium CEZUS 
Tour Manhattan 
La Defense 2 
6, place de IMris 
F-92400 Courbevoie (FR) 



(72) Inventeur : Dumas, Gerard 
16, rue du President Coty 
F-73200 Albertville (FR) 
Inventeur : Barberis, Pierre 
26, avenue Jean Jaures 
F-73200 Albertville (FR) 
Inventeur : Bunel, Gerard 
3, rue du Vieux Bourg 
F-61370 Echauffour (FR) 

(74) Mandataire : Mougeot, Jean-Claude et al 
PECHINEY 
28, rue de Bonnel 
F-69433 Lyon Cedex 03 (FR) 



© Procede de fabrication d'un produit plat en alliage de zirconium comprenant un rechauffage dans le 
domaine beta par infrarouges. 

© L'invention a pour objet un procede de fabrication d'un produit plat (4) en alliage de zirconium 
consistant en un feuillard, bande ou t6le (4) d'epaisseur comprise entre 0,4 et 3 mm, ce procede 
comprenant apres un laminage a froid un rechauffage et un maintien dans le domaine beta dudit 
produit, ledit maintien etant suivi d'un refroidissement rapide, caracterise en ce que on effectue ledit 
rechauffage et ledit maintien au moyen de lampes (3) a rayons infrarouges de longueur d'onde 
comprise entre 0,8 et 5 micrometres assurant sur la largeur du produit (4) une difference maximale de 
temperatures inferieure a 35°C, ladite largeur etant comprise entre 50 et 600 mm. 

^invention s'applique a la fabrication des pieces de fixation et d'espacement des reacteurs 
nucleaires. 
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L'invention concerne un procede de fabrication d'un produit plat en alliage de zirconium consistant en un 
feuillard, bande ou t6le d'epaisseur comprise entre 0,4 et 3 mm, ce precede comprenant apres un laminage 
a froid un rechauffage et un maintien dans le domaine beta dudit produit, ledit maintien etant suivi d'un refroi- 
dissement rapide, selon le preambule de la revendication 1. 
5 II est courant de designer les operations de traitement thermique ci-dessus par une expression telle que 

"trempe depuis le domaine beta". 

On connaft un tel procede par la demande de brevet FR-A-2673 1 98, selon laquelle une bande en Zircaloy 
2 ou Zircaloy 4 passe entre des galets d'au moins deux couples de galets successifs alimentes en courant 
electrique de facon a former avec la bande une boucle dudit courant. Des irregularites de contact electrique 
w entre les galets et la bande rendent ce procede difficile a utiliser a I'echelle industrielle, la reproductible et 
I'homogeneite des temperatures atteintes dans le produit n'etant pas alors satisfaisantes. 

On connaft par ailleurs par FR-A-2303865 = GB-A-1 537930 un procede dans lequel une t6le en alliage 
de zirconium pour usage en reacteur nucleaire, par exemple en Zircaloy 4 d'epaisseur 4 mm, est rechauffee 
jusqu'a au moins 900°C par induction haute frequence. Le rechauffage de la tdle est superf iciel. Utilisation 
15 d'une frequence plus faible permet le rechauffage de la t6le dans toute son epaisseur mais avec des gradients 
de temperature importants et des deformations lors d'un refroidissement rapide succedant a ce rechauffage. 
La seule temperature de rechauffage donnee en exemple est "900°C", correspondant au domaine (alpha + 
beta) dans le cas du Zircaloy 2 ou 4. 

La demanderesse s'est donne pour tache de mettre au point un procede de rechauffage et trempe depuis 
20 le domaine beta: a la fois reproductible, rapide, et donnant une resistance a la corrosion dans les reacteurs 
nucleates plus reproductible obtenue par la mise en oeuvre desdites conditions de trempe suivie eventuelle- 
ment d'un recuit en alpha. 

Le procede de l'invention est caracterise en ce que on effectue ledit rechauffage et ledit maintien au moyen 
de lampes a rayons inf rarouges de longueur d'onde comprise entre 0,8 et 5 micrometres et de preference entre 

25 1 et 3 micrometres assurant sur la largeur du produit une difference maximale de temperatures inferieure a 
35°C, ladite largeur etant comprise entre 50 et 600 mm. 

Ce rechauffage se fait le plus souvent sous une atmosphere de gaz inerte, typiquement a base d'argon, 
d'azote ou d'helium, pour eviter I'oxydation du produit. Alors que le prof il de temperature travers du produit 
comporte des ecarts superieurs a 60°C en induction a flux transversal, avec des temperatures plus faibles 

30 entre chaque bord longitudinal et le milieu, le profil travers obtenu par rechauffage aux infrarouges est aplati 
avec un leger affaissement pres de chaque bord longitudinal, I'ecart total de temp6rature etant dans chaque 
section inferieur a 35°C. Les variations de temperature en long sont typiquement inferieures a 10°C. Le re- 
chauffage est tres rapide, il dure par exemple moins de 40 s entre I'ambiante et 1040°C pour une bande ou 
tdle d'epaisseur 1 ,4 mm. L'alimentation et le pilotage des lampes ou tubes a rayons infrarouges procurent une 

35 bonne f iabilite de ce rechauffage, donnant une succession d'avantages: 

- choix beaucoup plus precis de la position des temperatures minimale et maximale du produit dans le 
domaine beta; 

- bien meilleur controle de la taiile des grains beta et des mises en solution avant le refroidissement rapide 
(la trempe); 

^o - microstructure apres refroidissement plus homogene; 

- par suite gains de poids en corrosion uniforme et aussi nodulaire plus reguliers, et en moyen ne plus 
faibles si on a effectue le rechauffage dans la partie inferieure du domaine beta. 

Pour le rechauffage et le maintien dans le domaine beta, on prefere utiliser des lampes dont les tubes 
inf rarouges sont disposees selon la direction longitudinale du produit plat, chaque tube etant pilote individuel- 
45 lement On ramene ainsi la difference maximale de temperature travers du produit en-dessous de 25°C, et 
typiquement comprise entre 10 et 20°C. 

Les conditions preferentielles de mise en oeuvre de l'invention peuvent etre precisees davantage dans le 
cas des alliages Zircaloy 2 et Zircaloy 4/Les compositions de ces alliages Zircaloy 2 et Zircaloy 4 sont donnees 
paries specifications ASTM B 352-85, ces alliages y correspondent respectivement aux nuances R 60804 et 
50 R 60802. 

Ces conditions preferentielles s'appliquent aussi aux memes alliages modifies par abaissement de la te- 
neur en Sn jusqu'a un minimum de 0,5%, et a I'alliage Zr-Fe-V decrit par le brevet FR-B-2624136 = US-A- 
4981527 de la demanderesse. 

Pour tous les alliages qui precedent, le domaine beta comprend au moins Tintervalle de temperatures 980 
55 $ 1100°C. 

Selon une premiere condition preferentielie, le debut du refroidissement rapide a beaucoup d'importance 
sur les resistances a la corrosion uniforme d'une part et nodulaire d'autre part Les gains de masse surfaciques 
correspondants sont tous deux fortement diminues si le refroidissement du produit plat est de 40 a 100°C/s 
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entre 1000 et 800°C. 

Selon le procede de I'invention pour la fabrication d'un produit plat, il est souvent pratique de rechauffer 
I'alliage de Zr au moyen de lampes a rayons inf rarouges rayonnant sur une face du produit, un refractaire de 
preference btanc etant situe a faible distance de Tautre face de ce produit Le fait de passer de 40 mm a 20 
5 mm de ce refractaire entraTne une augmentation de la vitesse de montee en temperature du produit de 40 a 
60% et cette distance estde preference choisie inferieure a 30 mm. Un refractaire blanc ref lechit la plus grande 
partie de I'energie thenmique rayonnee par I'autre face et, a chauf fage inf ra rouge constant, permet en lui-meme 
d'obtenir une vitesse de montee en temperature du produit plat 1 ,2 fois plus elevee qu'un refractaire de couleur 
sombre. 

10 Selon une deuxieme condition preferentielie, prof itant de i'excellente homogeneite de temperature du pro- 

duit grace au rechauffage aux inf rarouges, on rechauffe le produit avec une temperature typiquement en tous 
ses points comprise entre 1 020 et 1 060°C avant de le ref roidir rapidement. Le temps de montee en temperature 
est particulierement court 

- de 15 a 40 secondes lorsque le produit a une epaisseur comprise entre 0,4 et 1,4 mm; 
15 - de 30 a 80 secondes lorsque le produit a une epaisseur comprise entre 1 , 4 et 3 mm. 

Selon une autre condition s'appiiquant defacon generate, de facon a limiter le grossissement de la struc- 
ture d'orientation beta dans cette phase d'homogeneisation avant ref roidissement rapide, le maintien dans ie 
domaine beta comprend de preference 5 a 30 secondes au-dessus de 980°C. 

Enf in selon une troisieme condition preferentielie, il est souvent prefere de realiser la succession des trai- 

20 tements de I'invention au defile, le produit plat circulant entre un ensemble de tubes inf rarouges et soit un 
refractaire dispose a moins de 30 mm du produit, soit un deuxieme ensemble de tubes infrarouges, le produit 
etant alors protege sur ses deux faces par du gaz neutre, et circulant ensuite a travers des moyens de ref roi- 
dissement rapide, par example de I'eau ou un jet de gaz neutre. 

Selon cette technique de traitement au defile, le produit plat etant typiquement sous la forme d'une bande 

25 sous tension circulant entre deux rouleaux respectivement derouleur et enrouleur, on a remarque que le re- 
chauffage entre deux ensembles de tubes infrarouges rechauffantsymetriquementles deux faces de la bande 
limitait beaucoup les deformations en travers du produit apres le ref roidissement rapide: la denivellation tra- 
vers est alors au maximum de 0,5% de la largeur, alors que avec le chauffage aux infrarouges d'une seule 
face cette denivellation travers est typiquement de 1,5 a 2% de la largeur. 

30 La planeite du produit apres trempe permet d'eviterun planage entre rouleaux dont Tecrouissage irregulier 

est defavorable a la resistance a la corrosion, ou tout au moins de faciiiter ce planage en limitant les irregularites 
d'ecrouissage et leur dit effet defavorable. 

AVANTAGE DE ^INVENTION 

35 

- Obtention d'une structure plus reguliere, donnant une resistance a la corrosion en moyen ne amelioree 
et plus reproductible. 

- Suppression ou limitation des deformations travers, evitant ou limitant les planages et leur effet nefaste 
a la resistance a la corrosion dans un reacteur nucieaire. 

40 - Rapidite surprenante des traitements. 

EXEMPLES 

Les figures 1 et 2 represented des prof ils de temperature sur produit plat en alliage de Zr obtenus res- 
45 pectivement par rechauffage par rayons infrarouges et par induction. 

La figure 3 represente une disposition d'essais de chauffage par infrarouges de tdles en Zircaloy 4. 
La figure 4 represente les variations de temperature observees sur les toles testees selon la disposition 
de la figure 3. 

La figure 5 represente une installation de traitement selon I'invention de feuillards en alliages de Zr. 

50 

1) Figures 1 et 2 

On a compare les prof ils de temperatures 1 et 2 obtenus respectivement en chauffage par infrarouges 
courts (IR) et en induction electrique flux transverse sur des toles en Zircaloy 4 de largeur 300 mm et d'epais- 
55 seur comprise entre 2 et 3 mm, a 1 000°C. 

Le profil 1 devient bombe presque plat a 10 a 15 mm de chaque bond de la t6le correspondent a ses ex- 
tremites A, et A 2 . La difference de temperature maximale AT1 est iiee a I'effet des bords et inferieure a 20°C. 

Le profil 2 est biconcave, avec des creux de temperature tels que C 2 situes a D = 40 a 50 mm de chaque 
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bord (A 2 ou B 2 ); La difference de temperature maximale AT2 est de 60 a 70°C. 
2) Essais de chauffage statique aux rayons inf rarouges de tdles en Zircaloy 4 - (figures 3 et 4). 
2.1 Installation (figure 3) 

Elle comporte des tubes a inf rarouges "courts" (longueur d'onde 1 £ 3 micrometres) avec filament 
en tunsgtene porte a 2100°C environ. Alimentation en courant alternatif 230 V, puissance eiectrique de 
3 kW par tube. 

Les connexions des tubes ne devant pas d6passer 350°C, elles sont ref roidies par un soufflage d'air 
important: 13 m3/heure/connexion. On peut aussi utiliser des tubes avec circulation d'eau. 

Le panneau de chauffage 3 comporte 6 tubes, soit une puissance totale de 18 kW. II developpe une 
densite de puissance P d'environ 180 kW & une distance "d" de la tdle 4 de 40 mm, et de 220 kW/m2 a 20 
mm. 

La tdle 4 de largeur 250 mm est dispos6e a T6cartement "d" des tubes sur une sole 5 qui d6borde de 
la tdle 4 avec une largeur "I" de 300 mm. 
2.2. Essais 

On a suivi la temperature de la face superieure 40 de tdle 4 (figure 4), successivement d'epaisseurs 
0,88, 1,48 et 2,85 mm. La faible inertie du dispositif est incontestable: le panneau atteint son regime de 
fonctionnement en quelques dixfemes de secondes a peine; de meme lorsque Ton coupe I'alimentation 
du panneau 3, une fois depassee la temperature de transus beta comprise entre 960 et 980°C. Ceci en- 
traine une grande soupiesse de pilotage du systeme. 
2.2.1 . Sole 5 sombre / d = 40 mm 
Epaisseur 0,88 mm : courbe a 

Le panneau 3 est trap eioigne de la tdle 4 et la sole "sombre" absorbe une grande partie de l*6nergie 
rayonnee par la face inferieure de la tdle. 

Dans ces conditions, la temperature de la tdle 4 s'eieve rapidement a 40°C/s, avant de tendre 
asymptotiquement vers retat stationnaire a 900°C, pour lequel les pertes radiatives et convectives 
compensent I'apport du rayonnement IR. 
2.2.2 R6f ractaire blanc 50 / d = 20 mm 

Pour augmenter le rendement de installation, on a: 

- rapproche le panneau 3, "d" passant de 40 a 20 mm; 

- place la plaque sur un r6fractaire blanc 50 

af in de renvoyer une grande partie de l'6nergie rayonn6e par la face inferieure. 

Le rendement ameiiore conduit a des bilans thermiques sur les deux faces de la tdle 4 qui ont per- 
mis de depasser le transus beta sur tous les echantillons testes. 

Les inflexions des courbes vers 800°C et 950 a 1000°C permettent de visualiser clairement le do- 
maine biphase (alpha + beta). 

Une fois le domaine beta atteint, on a coupe ['alimentation du panneau et on a enregistre la phase 
de refroidissement de la tdle 4. 

Pour ces essais de chauffage aux inf rarouges des tdles 4 par leur seule face 40, le bilan des vi- 
tesses de chauffage et de refroidissement est le suivant 
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Tableau I (d = 20 mm) 



8 Epai sseur^T^ourbe^le la 8 Temps de I Vitesse I Vitesse I 

i tole I figure 4 I montee a I moyenne de I moyenne de I 

I I I 1025°C I montee I ref roidis- I 

III II sernent de I 

I I I I llOOO a 800°C I 

I (mm) I I (s) I (°C/s) I (°C/s) I 



I 0,88 lb I 20 I 50 I 25 I 

I 0,88 oxyde I bo I 18 I 55 I 25 I 

I 1,48 I c I 35 I 25 a 30 I 13 I 

I 2,85 Id I 60 I 15 a 20 I 8 I 

II S III 
I I i _j i i 



25 Le cas montre qu'une I6gere oxydation de la tole am6liore la vltesse de montee en tem- 

perature, par meilleure absorption des IR. 



3) Dispositif de traitement selon I'invention au defite (figure 5) 

30 La bande 41 en Zircaloy 2 ou 4 est en tension entre deux rouleaux d6rouleur 6 et enrouleur 7. Elle defile 

entre un panneau 3 de lampes ou tubes inf rarouges situees a 20 mm de la bande 41 et un panneau ref ractaire 
blanc 50 situe a 10 a 20 mm de la bande 41. La vitesse de defilement est comprise entre 0,7 a 1,5 m/min. Un 
moyen de controle 8 de la temperature de la bande 41 a la sortie du chauffage aux inf rarouges sert en meme 
temps au rdglage de la puissance du panneau 3. La bande 41 traverse ensuite une zone de refroidissement 

35 9 par gaz inerte pulse, ou par de I'eau ou de ('azote liquide projete en fines gouttelettes. Du gaz inerte, par 
exemple de I'argon, de Thulium ou de I'azote circule selon les f leches 10 et 11 sur chaque face de la bande 
41. 

Le panneau refractaire 50 peut etre remplace par un second panneau a inf rarouges 30 situ£ a 20 mm de 
la bande 41 . Le chauffage symetrique 3 et 30 ameliore a la fois la productivity et la quality obtenue. 

40 

Applications industrielles 

Pieces de fixation et d'espacement, typiquement conformees et usinees, de reacteurs nucleaires a eau 
pressuris6e ou a eau bouillante. 

45 

Revendications 



1. Proc6de de fabrication d'un produit plat (4,41) en ailiage de zirconium consistant en un feuillard, bande 
(41) ou t6le (4) d'epaisseur comprise entre 0,4 et 3 mm, ce precede comprenant apres un laminage a 
f roid un r6chauffage et un maintien dans le domaine beta dudit produit, ledit maintien etant suivi d'un re- 
froidissement rapide et eventuellement d'un recuit, caracteris6 en ce qu'on effectue ledit r6chauffage et 
ledit maintien au moyen de lampes (3) a rayons inf rarouges de longueur d'onde comprise entre 0,8 et 5 
micrometres assurant sur la largeur du produit une difference maximale de temperatures (AT1) inferieure 
a 35°C, ladite largeur etant comprise entre 50 et 600 mm. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1, caract6ris6 en ce que lesdites lampes (3) comprennent des tubes a in- 
f rarouges disposes selon la direction longitudinale dudit produit (4,41) chaque tube 6tant pilots individuel- 
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lement. 

Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que ladite difference de temperature (AT1) est infe- 
rieure a 25°C. 

Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise en ce que ledit alliage est le Zlrcaloy 
2 ou le Zlrcaloy 4. 

Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que le refroidissement rapide du produit comporte 
un refroidissement de 40 a 100°C/s entre 1000 et 800°C. 

Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce que on effectue ledit 
rechauffage et ledit maintien dans le domaine beta avec les lampes a rayons inf rarouges rayonnant sur 
une face (40) du produit (4,41), et un ou des refractaire(s) blanc(s) (50) place(s) a moins de 30 mm de 
I'autre face du produit 

Procede selon Tune quelconque des revendications 4 ou 5, caracterise en ce que on rechauffe le produit 
(4) jusqu'a une temperature comprise entre 1020 et 1060°C avant de le refroidir rapidement, le produit 
ayant une epaisseur comprise entre 0,4 et 1,4 mm et le temps de montee en temperature etant compris 
entre 15 et 40 secondes. 

Procede selon Tune quelconque des revendications 4 ou 5, caracterise en ce que on rechauffe le produit 
(4) jusqu'a une temperature comprise entre 1020 et 1060°C avant de le refroidir rapidement, le produit 
ayant une epaisseur comprise entre 1 ,4 et 3 mm et le temps de montee en temperature etant compris 
entre 30 et 80 secondes. 

Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, caracterise en ce que ledit maintien dans le 
domaine beta comprend 5 a 30 secondes au-dessus de 980°C. 

Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que on effectue lesdites operations de rechauffage, 
de maintien et de refroidissement rapide au defile, ledit produit plat (41) circulant entre un ensemble de 
tubes infrarouges (3) et un refractaire (50) dispose a moins de 30 mm du produit (41), le produit etant 
alors protege sur ses deux faces par du gaz neutre, et circulant ensuite a travers des moyens de refroi- 
dissement rapide (9), par exemple de I'eau ou un jet de gaz neutre. 

Procede selon la revendication 7, caracteris# en ce que on effectue lesdites operations de rechauffage, 
de maintien et de refroidissement rapide au defile, ledit produit plat (41) circulant entre deux ensembles 
de tubes infrarouges (3,30) rechauffant symetriquementchacune de ses deux faces, le produit etant alors 
protege sur ses deux faces par du gaz neutre, et circulant ensuite a travers des moyens de refroidissement 
rapide (9), par exemple de I'eau ou un jet de gaz neutre. 
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